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@ Pigmentpraparationen fur den Ink-Jet-Druck 

(§) Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) 0,1 bis 70 Gew.-% Pigment, 

b) 10 bis 99 Gew.-% Wasser, jeweils bezogen auf die 
Praparation, 

c) 0,1 bis 100 Gew.-O/b, bezogen auf eingesetztes Pigment 
der Komponente a), eines wasserloslichen, hydrophiJe Poly- 
etherketten aufweisendes Polyisocyanat-Additionsprodukt 
mit einem Gehalt an Isocyanatgruppen von maximal 1,0 
Gew.-% und einen Gehalt an uber monofunktionelle Alko- 
hole 6) eingebauten, innerhalb von Poiyetherketten ange> 
ordneten Ethylenoxideinheiten (Mol-Gew. = 44 g/Mol) von 
30 bis 95 Gew.-<yo und einen Anteil an ionischen Gruppen von 
0 bis 200 Milliaquivalenten / 100 g Polyisocyanat-Additions- 
produkt. die durch Umsetzung von Komponente A bis E, 
deren Bedeutung in der Beschreibung angegeben ist, 

' hergestelit werden konnen, eignen sich hervorragend als 
* Drucktinten fur den Ink-Jet-Druck. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Pigmentpraparationen, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwendung als 
Drucktinten fur den Ink-Jet-Druck. 

Pigmente enthaltende Drucktinten fur den Ink-Jet-Druck sind an sich bekannt Dabei ist es nicht leicht, 
Drucktinten, die Pigmentgehalte im allgemeinen von 1 bis 10 Gew.-%, bezogen auf die Tinte, enthalten, gleich-* 
zeitig mit den geforderten anwendungstechnischen Eigenschaften auszustatten. Als fur den Ink-Jet-Druck zu 
nennende wichtige anwendungstechnische Eigenschaften der Drucktinten werden beispielsweise eine niedrige 
Viskositat, eine hohe physikaiische Stabilitat, gutes Trocknungsverhalten, sowie eine geeignete Oberflachen- 
spannung verstanden. Weiterhin ist die Wasserechtheit von den damit erzeugten Drucken wichtig. 

In US-A 4 597 794 werden beispielsweise die Pigmente in den Drucktinten mit polyraeren Dispergiermitteln, 
die aus ionisch hydrophilen und aromatisch hydrophoben Segnienten aufgebaut sind, stabilisiert 

In EP-A 518 225 bzw. EP-A 556 649 werden als Dispergiermittel von Pigmenten in Drucktinten Block-Copoly- 
mere auf Acrylbasis vom Typ AB, BAB und ABC beschrieben. 

Die bekannten pigmentierten Drucktinten besitzen allerdings noch einige anwendungstechnische Nachteile. 
insbesondere hinsichtlich ihrer physikalischen Stabilitat Zudem besitzen die damit erzeugten Drucke noch eine 
unzureichende Wasserechtheit 

Aufgabe der vorliegenden Erfmdung war daher die Bereitstellung von Pigmentpraparationen, die die obigen 
Nachteile nicht mehr aufweisen. 

Es wurden nun Pigmentpraparationen gefunden, enthaltend 

a) 04 bis 70, vorzugsweise 1 bis 50, insbesondere 1 bis 20 Gew.-% Pigment, 

b) 10 bis 99 Gew.-% Wasser, jeweils bezogen auf die Preparation und 

c) 0,1 bis 100, vorzugsweise 0,5 bis 60 Gew.-^/o, bezogen auf eingesetztes Pigment der Komponente a) eines 
wasserloslichen, hydrophile Polyetherketten aufweisendes Polyisocyanat-Additionsprodukt mit emem Ge- 
halt an Isocyanatgnippen von maximal 1,0 Gew.-% imd einen Gehalt an uber monofunktionelle Aikohole B) 
eingebauten, innerbalb von Polyetherketten angeordneten Ethyienoxideinheiten (Mol-Gew. = 44 g/mol) 
von 30 bis 95 Gew.-% und einen Anteil an ionischen Gruppen von 0 bis 200 MiIliaquivalenten/100 g 
Polyisocyanat-Additionsprodukt, die durch Umsetzimg von 

A) einer Polyisocyanat-Komponente, einer (mittleren) NCX>Funktionalitat von 1,7 bis 6 und einem 
NCX>-Gehalt von 5 bis 65 Gew.-% 

mit mindestens einer der folgenden Komponenten 

B) 5 bis 100 Aquivalent-%, bezogen auf die Isocyanatgnippen von A), einer einwertigen AJkoholkom- 
ponente, bestehend aus mindestens einem einwertigen Polyetheralkohol des Molekulargewichtsberei- 
ches 150 bis 10.000, vorzugsweise 150 bis 5.000 g/mol mit einem Gehalt an Ethyienoxideinheiten yon 40 
bis 99,5 Gew.-%, der durch Alkoxyiierung eines einwertigen StartermolekiUs hergestellt worden ist, 

C) 0 bis 20 Aquivalent-%, bezogen auf die Isocyanatgnippen von A), einer einwertigen Komponente, 
bestehend aus mindestens einer, von den AJkoholen der Gruppe B) verschiedenen primare oder eine 
gegenuber Isocyanat reaktive Gruppe aufweisenden Verbindimg des Molekxilargewichtsbereiches 32 
bis 5.000 g/moI, 

D) 0 bis 50 Aquivalent-%, bezogen auf die Isocyanatgnippen von A), einer Aminokomponente, beste- 
hend aus mindestens einem tertiaren Amin des Molekulargewichtsbereiches 88 bis 250 g/mol mit einer 
gegeniiber Isocyanatgnippen im Sinne der NCO-Additionsreaktion reaktionsf ahigen Gruppe 

und 

E) 0 bis 20 Aquivalent-%, bezogen auf die Isocyanatgnippen von A), an im Sinne der NCO-Additionsre- 
aktion mindestens difunktionellen Aufbaukomponenten des Molekulargewichtsbereiches 32 bis 
3.000 g/mol 

unter Einhaltung einer NCO-Kennzahl von 100 bis 600 unter Urethan- und gegebenenfalls Hamstoffbil- 
dung hergestellt worden sind, wobei gegebenenfalls im OberschuB vorliegende NCO-Gruppen durch 
gleichzeitig oder anschlieBend erfolgende Sekundarreaktionen bis auf einen Restgehalt von maximal 
1,0 Gew.-% abreagiert sind 

Pigmentpraparationen mit der Komponente c) sind in der nicht vorveroffentlichten Anmeldung DE-A 19 508 

390angegeben. 

Die in den erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen enthaltene Komponente c) fungiert als Dispergiermit- 
tel imd stellt unter Urethan- und gegebenenfalls Hamstoffbildung hergestellte Umsetzungsprodukte von Poly- 
isocyanaten A) mit einwertigen Alkoholen B) und gegebenenfalls weiteren Ausgangskoraponenten C), D) 
und/oder E) dar, die gegebenenfalls gleichzeitig und/oder im AnschluB an die zur Urethan- und gegebenenfalls 
Hamstoffbildung fiihrende Additionsreaktion durch Sekundarreaktion von gegebenenfalls vorliegenden uber- 
schussigen Isocyanatgnippen befreit worden sind 

Die Komponente c) weist einen Gehalt an uber die Komponenten B) eingebauten Ethyienoxideinheiten 
(Molgew. = 44) von 30 bis 95, vorzugsweise von 40 bis 75 Gew.-% auf. Der Gehalt an freien Isocyanatgnippen 
liegt unter 1 Gew.-%. Im allgemeinen sind freie Isocyanatgnippen nicht mehr nachweisbar. 

Die in den erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen enthaltenen Dispergiermittel der Komponente c) ent- 
halten bevorzugt 10 bis 50 Milliaquivalente an ionischen Gruppen/100 g Komponente c), besonders bevorzugt 
anionische Gruppen in Form von an das Dispergiermittel gebundene Carboxyl-, Sulfat-, Sulfonat-, Phosphat- 
und Phosphonatgruppen, die durch z. B. Alkalihydroxide oder Ethanolamin, Di- oder Triethanolamin in die 
entsprechenden Salze iiberf uhrt wurden. 
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Die zur Herstellung der Koraponente c) eingesetzte Polyisocyanatkomponente A) weist eine (mittlere) 
NCO-Funktionalitat von 1,7 bis 6,0, vorzugsweise groBer als 2 A insbesondere 3,0 bis 6,0 und einen NCO-Gehalt 
von 5 bis 65, vorzugsweise 7 bis 30Gew.-% auf. Vorzugsweise werden Polyisocyanatkoraponenten rait einer 
(raittleren) NCO-Funktionalitat von 1,7 bis 2,5 wahrend der Reaktion mit den Komponenten B bis E auf eine 
Funktionalitat von groBer als 2,5 durch Modifizierungsreaktionen erhoht 5 

Die Polyisocyanatkomponente A) besteht aus niindestens einem organischen Polyisocyanat Geeignete Poly- 
isocyanate sind unmodifizierte Polyisocyanate oder den gemachten Angaben beziiglich NCO-Gehalt und -Funk- 
tionalitat entsprechende Modifizierungsprodukte der an sich bekannten Polyisocyanate, insbesondere Diisocya- 
nate. 

Unmodifizierte Polyisocyanate, die als Komponente A) oder als Teil der Komponente A) geeignet sind, sind to 
beispielsweise cfie Polyisocyanate der Diphenylmethan-Reihe, wie sie neben den entsprechenden Diisocyanaten 
^ bei der Phosgenierung von Anilin/Formaldehyd-Kondensaten anfallen oder aber an sich bekannte hdherfunktio- 
nelle Polyisocyanate wie beispielsweise 4,4',4"-Triisocyanato-triphenylmethan. 

Im allgemeinen bestehen die Polyisocyanate der Komponente A) jedoch aus den angesprochenen Modifizie- 
rungsprodukten einfacher Polyisocyanate. Unter "Modifizienmg" ist in diesem Zusaramenhang insbesondere die is 
Herstellung von Biuret-, Allophanat- imd/oder Isocyanuratgruppen zu verstehen. Zur Herstellung derartiger 
Derivate einzusetzende Diisocyanate sind beispielsweise Hexamethylendiisocyanat, Cyclohexan-13- und 
-!,4-Diisocyanat sowie beliebige Gemische dieser Isomeren, l-Isocyanato-33^-trimethyl-5-isocyanatomethyl- 
cyclohexan, 2,4- und 2,6-Hexahydrotoluylendiisocyanat sowie beliebige Gemische dieser Isomeren, Perhydro- 
2,4'- und/oder -4,4'-diphenylmethandiisocyanat, 2,4- und 2,6-Toluylendiisocyanat sowie beDebige Gemische die- 20 
ser Isomeren, Diphenylmethan-2,4'- und/oder -4,4'-diisocyanat und Naphthyien-l,5-diisocyanat 

Besonders bevorzugt werden zur Herstellung der modifizierten Ditsocyanate die technisch wichtigen Polyiso- 
cyanate verwendet, wie beispielsweise 2,4-Diisocyanatotoluol, dessen technische Gemische mit bis zu 
35 Gew.-%, bezogen auf Geraisch, an 2,6-Diisocyanatotoluol, 4,4'-Diisocyanatodiphenylmethan, dessen techni- 
schen Gemische mit 2,4'- und 2,2'-Diisocyanatodiphenylmethan, Hexamethylendiisocyanat oder Gemische die- 25 
ser Diisocyanate. Ganz besonders bevorzugt handeit es sich bei den Polyisocyanaten der Komponente A) um die 
Isocyanuratgruppen aufweisende Modifizierungsprodukte von 2,4-Diisocyanatotolul oder dessen technische 
Gemische mit bis zu 35 Gew.-%, bezogen auf Gemisch an 2,6-DiisocyanatotoluoL Diese besonders bevorzugten 
Isocyanuratgruppen aufweisenden Polyisocyanate weisen einen NCO-Gehah von 7 bis 30 Gew.-*yo bei einer 
NCO-Funktionalitat von 3 bis € auf. Oftmals wird die Polyisocyanatkomponente A) in Form einer l^sung in 30 
einem inerten Losimgsmittel wie beispielsweise Butylacetat eingesetzt 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform werden Polybocyanate mit einer miuleren Funktionalitat von 1,7 bis 
2,5 als Komponente A) verwendet, wobei die Modifizierungsreaktionen, d. h. die Bildung von Biuret-, Allopha- 
nat- imd/oder Isocyanuratgruppen parallel mit bzw. nach der Umsetzung mit den Komponenten B) bis E) erfolgt 
Derartige Modifizierungsreaktionen sind dem Fachmann bekannt und z. B. in Houben-Weyi "Methoden der 35 
organischen Chemie^ Band E20, *TvlakromolekuIare Stoffe" herg. H. Bartl, J. Falbe, G. Thieme Verlag Stuttgart 
1987 auf den Seiten 1735, 1736 und 1739 bis 1744 beschrieben. 

Die einwertige Alkoholkomponente B) besteht aus mindestens einem einwertigen Alkohol mit einem (aus dem 
Hydroxylgruppengehalt errechenbaren) Molekulargewicht von 150 bis 10.000, insbesondere 150 bis 5.000, vor- 
zugsweise 500 bis 3,000 g/moL der 40 bis 99J5, vorzugsweise 70 bis 99,5 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht 40 
des einwertigen Alkohols, an innerhalb einer Polyetherkette eingebauten Ethylenoxideinheiten aufweist. 

Als Komponente B) oder als Teil der Komponente B) bevorzugt geeignet sind an sich bekannte Alkoxylie- 
rungsproduikte von einwertigen StartermolekQlen, die pro Molekiil im statistischen Mittel mindestens 3, vor- 
zugsweise 7 bis 250 Alkyienoxideinheiten aufweisen, die ihrerseits zu mindestens 40 Gew.-%, voizugsweise 70 
bis 1 00 Gew.>% aus Ethylenoxideinheiten, bezogen auf die Alkylenoxideinheit, bestehen. 45 

Zur Herstellung der einwertigen Polyetheralkohole geeignete Startermolekule sind insbesondere einwertige 
Alkohole, Phenole oder Carbonsauren. Die Startermolekule weisen im allgemeinen 1 bis 30, vorzugsweise 1 bis 
10 und besonders bevorzugt 1 bis 4 Kohlenstoffatome auf. Beispielhaft genannt seien Alkohole wie Methanol, 
Ethanol, i-Propanol, n-Butanol, 1-Pentanol, l-Hexanol 1-Octanoi Oleyialkohol oder Benzyialkohol oder Pheno- 
le wie beispielsweise PhenoU Kresole, Methylphenole, Nonylphenole oder Dodecylphenole oder alkoxylierbare 50 
Sauren wie beispielsweise Essigsain-e, Buttersaure, Caprin, Laurin, Palmitin oder Stearinsaure oder auch Cycloh- 
exancarbonsaure. Die bevorzugten Startermolekule sind einwertige Alkohole mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen der 
oben beispielhaft genannten Art 

Zur an sich bekannten Alkoxylierungsreaktion werden Ethylenoxid oder Kombinationen aus Ethylenoxid mit 
bis zu 60, vorzugsweise bis zu 30Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der AJkylenoxide, an anderen 55 
Alkylenoxiden wie insbesondere Propyienoxid verwendet Falls auBer Ethylenoxid auch andere Alkylenoxide 
mitverwendet werden, kann dies unter Verwendung entsprechender Alkylenoxidgemische oder auch unter 
sukzessiver Addition der Alkylenoxide unter Blockbildung erfolgen. 

Die Komponente B) kommt in einer Menge von 5 bis 100, vorzugsweise 50 bis 90 Aquivalent-%, bezogen auf 
die Isocyanatgruppen der Komponente A) zum Einsatz. 60 

Die gegebenenfalls mitzuverwendende Komponente C) besteht aus mindestens einer anderen, den unter B) 
gemachten Ausfuhrungen nicht entsprechenden einwertigen Verbindung rait einer gegenuber Isocyanat reakti- 
ven Gruppe. In Betracht kommen insbesondere die bekannten einwertigen Alkohole wie z. B. Methanol, Etha- 
nol, Propanol, iso-Propanol, 1- und 2-Butanol, Isobutanol, 1-Hexanol, 2-Ethyl-l-hexanol etc, daruberhinaus 
einwertige Esteralkohole des Molekuiargewichtsbereiches 94 bis 350 wie beispielsweise Hydroxybuttersaure- 65 
methylester, Ethyiengiykolraonoacetat, Milchsaurepropylester oder to-Hydroxycapronsaureethylester oder ein- 
wertige Alkohole des Molekuiargewichtsbereiches 146 bis 2.000 g/mol, die durch an sich bekannte Anlagerung 
von s-Caprolacton an einwertige Alkohole der bereits oben beispielhaft genannten Art erhalten worden sind 
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B) 5 bis 50 Aquivalent-%, bezogen auf die Komponente A), einer Alkoholkomponente der unter B) obea 
genannten Art, 

C) 0 bis 10 AquivaIent-%, bezogen auf die Isocyanatgruppen von A), einer einwertigen gegenuber Isocyanat 
reaktiven Gruppen aufweisenden Verbindung des Molekulargewichtsbereiches 32 bis 5.000 g/mol, die 
zusatzlich ionische Gruppen enthalt, 

und 

D) 0 bis 20 Aqmvalent-%, bezogen auf die Komponente A), einer Aminkomponente der unter D) oben 
genannten Art 

unter Urethanbildung und gegebenenfalls gleichzeitig oder im AnschluB an die Urethanbildung durchgefuhrte 
Sekundarreaktionen zur Verminderung von gegebenenfalls vorliegenden uberschussigen NCO-Gruppen bis auf 
einen Restgehalt von raaximal l,OGew.-% hergestellt worden ist, wobei die Art und Mengenverhaltnisse der 
Ausgangskomponenten so gewahlt werden, daB das Umsetzungsprodukt 40 bis 75 Gew,-% an uber die Kompo- 
nente B) eingebauten Ethylenoxideinheiten aufweisL 

Besonders bevorzugt sind oben genannte erfindungsgemaBe Pigmentpraparationen, dadurch gekennzeichnet^ 
daB das Polyisocyanat-Additionsprodukt der Komponente c) einen Gehalt von 10 bis 50 Milliaquivaienten 
ionischer Gruppen pro 1 00 g der Komponente c) enthalL 

Bei der Herstellung der erfindungswesentlichen Additionsprodukte aus den beispielhaft genannten Ausgangs- 
materialien A) bis E) kann nach unterschiedlichen Methoden gearbeitet werden. Im allgemeinen erfoigt die 
Urasetzung in der Schmeke bei Temperaturen von 20 bis 250, vorzugsweise 60 bis 140**C Hierbei kann man 
beispielsweise so vorgehen, daB man die Isocyanatkomponente A) mit einem Gemisch der Komponente B) imd 
gegebenenfalls C), D) und/oder E) umsetzt oder aber zimachst aus der Komponente A) und einem Teil der 
Reaktionspartner B) bis E) ein NCO-Prepolymer herstellt, welches anschlieBend in einer 2. Stufe mit dem Rest 
der Reaktionspartner mit gegenuber Isocyanatgruppen reaktionsfahigen Gruppen zu Reaktion gebracht wird 

Danach wird der NCO-OberschuB durch Sekimdarreakuonen bis auf einen Restgehalt von maximal 
1,0 Gew,-%, vorzugsweise von 0^ Gew.-% und besonders bevorzugt 0 Gew.-% reduziert. Bei diesen Sekundar- 
reaktionen kann es sich beispielsweise um die Bildung von Allophanatgruppen, Biuretgruppen, Uretdiongrup- 
pen oder von Isocyanuratgnippen durch entsprechende Additions- bzw. Polymerisationsreaktionen der uber- 
schOssigen NCO-Gruppen handeln. Derartige Reaktionen werden of tmals von den vorliegenden terL-Stickstoff- 
atomen katalysiert und durch 0,1 bis 24-stundiges Erhitzen auf 60 bis 250^*0 bewirkt. Bevorzugt als Sekundarre- 
aktionen sind Polymerisationsreaktionen bei denen Uretdiongruppen und/oder Isocyanuratgnippen entstehen. 

Besonders bevorzugt als Sekundarreaktionen ist die Polymerisation der restlichen NCO-Gruppen unter 
Ausbildung von Isocyanuratstrukturen, die sich unter Katalyse der gegebenenfalls aus der Komponente D) 
stammenden tert-Stickstoffatomen ausbUden oder durch Zugabe von weiteren Trimerisierungskatalysatoren 
entstehen. 

Geeignete Trimerisierungskatalysatoren zur Trimerisierung der uberschussigen NCO-Gruppen bei dem er- 
findungsgemaBen Verfahren sind alle bislang zur Herstellung von Isocyanuratpolyisocyanaten eingesetzten 
Verbindungen. Zu nennen sind dabei Oxide, wie z. B. Lithiumoxid oder Bis-{tributyizinn]-oxid; Alkanolate wie, 
z. B. Natriummethanolat oder Kaiium-tert-butanolat; Phenolate, Hydride, wie z. B, Natriumboranat; Hydroxide, 
wie z. B. Quartare Anmionium-, Phosphonium-, Arsonium-, Stibonium-hydroxide oder Kaliumhydroxid/Krone- 
nether; Amine, wie 2.B. Triethylamin, Benzyl-dimethylamin, Mannichbasen von Phenolen, Pyrazine oder 
l-(2-Hydroxyethyl)-aziri<yn; Amide, wie z. B. Acrylamide und Carbamidsaureester; Aminimide, wie z. B. N,N-Di- 
methyl-N-(2-hydroxypropyI)laurinimid; Phosphane, wie z. B. tert,-Phosphane; Carboxylate, wie 2. B. Natriumfor- 
miat; Kallumacetat oder Tetraethylanmionium-2-ethyIhexanoat; Borate; metallorganische Verbindungen; Me- 
tallchelate; Sauren bzw. Lewissauren, wie z. B. Chlorwasserstoff, Aiuminiumchlorid; Friedel-Oafts-Katalysato- 
ren oder Tetramethylammonium-dibutyJphosphat. Femer sind eine Reihe von StoHkombinationen, die je fur 
sich aDein nur wenig oder nicht wirksam sind, gute Trimerisierungskatalysatoren, wie z. B. Tetramethylaramo- 
nimniodid/(Phenoxymethyl)-oxiran, l,4-Diaza-bicyclo[2,2,2]octan/(Phenoxymethyl)-oxiran oder Cyclohexyl-di- 
methyIamin/Tetramethylammonium-2-ethyihexanoat Eine ausfuhrliche Obersicht uber Katalysatoren fur die 
Trimerisierung von Isocyanatgruppen mit entsprechenden Hinweisen auf die Originalliteratur ist zu finden in 
Houben- Weyl, Methoden zur organischen Chemie, Band E, 20 (1987), Seiten 1 741 — 1751, Georg Thieme Verlag 
Stuttgart, New York. 

Obwohl die Reaktion, von den geringen Losungsmitteln, die gegebenenfalls zimi Auflosen der Komponente 
A) eingesetzt werden, abgesehen, vorzugsweise in der Schmelze durchfuhrbar wird, ist es auch moglicb, bei- 
spielsweise zur Emiedrigung der Viskositat inerte L5sungsmittel nrnzuverwenden. Geeignete Losungsmittel 
sind beispielsweise Dimethylformamid, N-Methylpyrrolidon, Dimethylacetamid, Aceton, 2-Butanon, Essigsaure- 
ethylester, Essigsaurebutyiester, Methoxypropylacetat, Toluol oder Gemische derartiger LosungsnaitteL Ira 
allgemeinen werden die Losungsmittel im Verlauf oder im AnschluB an die Umsetzung, beispielsweise durch 
Destination, entf emt 

Gegebenenfalls konnen auch an sich bekannte, die Isocyanat-Additicnsreaktion beschleunigende, Katalysato- 
ren mitverwendet werden. Beispielhaft genannt seien Triethylamin, N,N-Dimethylbenzylamin oder 21innverbin- 
dungen wie beispielsweise Zirm(II)octoat oder Dibutylzinndilaurat 

Zur Einfuhrung von ionischen Gruppen in die Verbindungen der Komponente c) ist es auch moglich, die 
PoJyadditionsverbindungen aus Umsetzung der Komponenten A) bis E) einer weiteren Umsetzung zu unterwer- 
fen. 



DE 196 36 382 Al 



Pigraente 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



65 
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50 nm) sowie eine mit dem als KomnZ^m^ t • u D"f5"'=>°*^ge° Druckkopfes (LA. 10 bis 

Erzielungder maximalen Farbstarke Bri«a.^ unH o^^^^ Lagerzeit erhalten wird. AuBerdem ist zur 

che'i'ein^^erJ^S 

cheSSr^tSfkSLc^^^ der Fun^ace- oder Gas-RuBe sowie 

Siliziunidioxid,Titandioxid.Nickeloxide rh^^ \^ ^^^^^ " ^^"^ partikulSrer Oxide wie 

solcheaus der Pennon-, Indigoid-.Thioindiffoid- undDik«o™^i!. i ^^entetracarbonsaurereihe, ferner 
te von A20-, Azomethin- odf r M;thiZttoffen oSvSK fe^ff^t^ 

sai^e- und/oder carbonsauregruppenhaldgen FSbstoffe? ^'^ Ca-- Mg-. Al-Ucke von sulfon- 

scKe^^tr<^e^^^^^^ Mischnngen verscbiedener organl- 

neben den Komponenten b) iind 

^ A^s^gegebenenfalls weitere Zus^Ue konnnen far Drucktinten fur den ink-Jet Druck ubilche Zusatzstoffe in 

gefiSTi^S S wiS^tluSe^S^S^'r^ Besonders 
gr5Berals0,5g/l00gWasser. ^'Samscfte LosungsmitteL Bevorzugt sind solcfae. die eine LSsUchkelt von 

Polyole. wie Ethylenglykol, Sopyl^l4^ ^^e^S^S^ n^^^ Diacetonalkohol 
P«n. Polyethylenllykol nut eiVSSen KlSSt ^fl^ K^'^n^^'^^'* Triethylenglykol Trimethylolpro- 
Glycerin. Monohydtoxyether. ^^SuSse mSS^^ 100 bB 4000. vorzugsweise 400 bis 1500 g/mol oder 
kyiglykoletherwieEth^engtykoSS ^ionoSf?'^'^*,"' besonders bevoRugt Mono-C,-C-al- 
glykotoonoethylether/SSykolSoC^^^^^^ 

pylenglykoimonoethylether TO^ SS>L Sh^i TTiiodiglykol Dipro- 

2-Pyrrolidon, N-Me^^l^^^yrSMSJ N^Ethy^ -monoethjfether fem^r 

methylacetamid sowie DimeS™^A N-Vinyl-pyrrolidon. l^-Dimethyl-imidazolidon, Di- 

kommen auch Gemische der erwahnten Losungsmittel in BetrachL 
y^^^ZeT.T^'AS.^L^'^''''' ''^"^^ vo^ugsweise 1 bis 40. insbesondere 2 bis 20Gew.-%. 

bis|/s^f^r^,s,^^^^^ 

spielS:2rpJl^„%Sr^^^^^^ r^'^-'*^* ^er mte enthalten wie bei- 

sie die Stabilitat der Dmcktinte da^D^JkvShal^Jn nn^l.^^^ "".t Fadmiann bekannte Mittel. soweit 
beeinflussen. "'-•^anw. aas uruckverhalten und das Trocknungsverfaaken auf Papier nicht negativ 

voSjwlt o/bTs rSf^'l^^oTenf^^^^^^ ^^I^'ST ^^^^ von 0 bis 15Gew.-%. 

grundsatzlich eingesetzt weSel k ^zu^R^S^^^^^ Mittek enthalten. Diese k5n„en 

rung der Tropf enbildung oder Aiislauf ens a^eSeSuftriSlI^?^^ Time, femer zur Verhinde- 

Benetzungs- und Trocknungsverhaltens der -Hnte auf ,X!^^r^ des Druckkopfes und zur Einstellung des 
flachenaktive Mittel sind dim SSSnn in v^f! xf ^^^^^^ 

Auswahl der oberflachenSeTSeTdflrfS SeTnLht^^^^^ Produkten bekannt Bei der 

vei^endetenDnickkoplmaterial^nbSnSSie^ ^ "^^^ Pigmentpraparation oder die 

HilfsmSlTmtr^ stfe'r^Sj pSy^^^^^ nicht-ionogene 
side und gegebenenfalls auch pITSSr eStea ^^"^«^«™ngsmittel, Uchtschutzmittel. weitere Ten- 
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Beispieie fur pH-Regler smd NaOH, Aramoniak oder Aminomethylpropanol, N,N-DimethylaniinomethanoL 
Beispiele fur Konservieningsmittel sind Methyl- und Chlormethyl-isothiazolin-S-on, Ben2isothiazolin-3-on 
Oder Mischungen davon. 

Beispieie fur Uchtschutzniittel sind UV-AbsorbtionsmitteL 
Besonders bevorzugt sind Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) 1 bis 20, insbesondere 1 bis 1 0 Gew--% Pigment, 

b) 10 bis 98 Gew.-% Wasser, jeweils bezogen auf die Pigmentpraparation, 

c) 0,1 bis 100, vorzugsweise 0,5 bis 60 Gew.-%, bezogen auf eingesetztes Pigment der Komponente a) des 
Polyiscx^anat-Additionsproduktes, wie oben genannt und 

d) mindestens ein organisches Losungsmittel aus der Gnippe: 

aJiphatische Ci— Ct-Alkohole, wie Methanol, Ethanol, Isopropanol, n-Propanol n-Butanol, Isobutanol oder 
tert-ButanoI, aJiphatische Ketone, wie Aceton, Methylethylketon, Methylisobutylketon oder Diacetonalko- 
hoi Polyole wie Ethylenglykoi, Propylenglykoi Butyienglykol, Diethylenglykol, TriethylenglykoL Trimethy- 
lolpropan, Polyethylenglykol mit einem mittleren Molgewicht von 100 bis 4000, vorzugsweise 400 bis 
1500g/mol oder Glycerin, Monohydroxyether, vorzugsweise Monohydroxyalkylether, besonders bevor- 
zugt Mono-Ci — C4-alkylglykoIether wie Ethylenglykolmonoalkyl-, -monomethyl-, -diethylenglykolmono- 
methylether oder Diethylenglykolmonoethylether, Diethylenglykolmonobutylether, Triethyienglykolmo- 
nomethylether oder -monoethylether femer 2-Pyrroiidon, N-Methyl-2-pyrroiidon. N-Ethyl-pyrrolidon, 
N-Vinyl-pyrrolidon, l^-Dimethyl-imidazoIidon, Dimethylacetamid sowie Dimethylformamid. 

Die bevorzugte Ausfuhrungsform der einzelnen Komponenten entsprechen den oben angegebenen. 

Die Erfindung betrifft weiterhin die Herstellung der erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen fur den 
Ink-Jet Druck, die dadurch gekennzeichnet sind, daB man mindestens ein Pigment und mil dem Dispergiermittel 
der Komponente c) und gegebenenf alls weiteren Zusatzen homogenisiert und naBzerkleinerL 

Im ailgemeinen wird das Pigment in Pulverform oder in Form des wasserf euchten PreBkuchens zusammen mit 
einem Teil des Dispergiermittels und Wasser, vorzugsweise deionisiertem Wasser, zu einer homogenen MaWsu- 
spension beispielsweise mittels Ruhrwerksbutte, Dissolver und ahnlichen Aggregaten gegebenenf alls nach einer 
Vorzerkleinerung angeschlagen. 

Die Mahlsuspension kann auBerdem Anteile niedrigsiedender Losungsmittel (Siedepunkt (150**C) enthalten, 
die im Verlauf der anschlieBenden Feinmahlung durcb Verdampf ung ausgetragen werden konnen. Sie kann aber 
auch Anteile hohersiedender Ldsungsmittel oder weiterer Zusatze wie z. B. Thiodiglykol oder wie sie oben 
beschrieben sind z. B. Mahlhilf s-, Entschaumungs- oder Benetzungsmittel enthalten. 

Die Nafizerkleinerung umfaBt sowohl die Vorzerkleinerung als auch die Feinmahlung. Vorzugsweise liegt die 
Pigmentkonzentration der Suspension dabei oberhalb der gewunschten Konzentration der fertigen Hgmentpra- 
paration bzw. Dnicktinte. Die gewunschte Pigmentendkonzentration wird vorzugsweise im AnschluB an die 
NaBzerkleinerung eingestellt im AnschluB an die Vorzerkleinerung erfolgt eine Mahlimg auf die gewunschte 
Partikelfeinverteilung von 0,001 bis 5 jxm, vorzugsweise 0,005 bis 1 p.m. Fur diese Mahlung kommen Aggregate 
wie Z.B. Kneter, Walzenstuhle, Knetschnecken, Kugelmuhlen, Rotor-Stator-Muhlen, Dissolver, Konmdschei- 
benmuhlen^ Schwingmuhlen und insbesondere schnellaufende, kontinuierlich oder diskontinuierlich beschickte 
Ruhrwerkskugelmuhlen mit Mahikorpem mit einem Durchmesser von 0,1 bis 2 mm in Frage. Die Mahlkorper 
konnen dabei aus Glas, Keramik oder Metall, z. B. Stahl sein. Die Mahltemperatur liegt vorzugsweise im Bereich 
von 0 bis 250'*C, in der Regel jedoch bei Raimitemperatur; insbesondere unterhalb des Trubungspimktes der 
dngesetzten Dispergiermittel der Komponente c) und gegebenenf alls eingesetzten oberflachenaktiven MitteL 

In einer ebenfalls bevorzugten Verfahrensweise kann die Mahlung teilweise oder vollstandig in einem Hoch- 
druckhomogenisator oder in einem sogenannten Strahldispergator (bekannt aus der nicht vorveroffentlichten 
Anmeidung DE-A 19 536 845) erfolgen, wodurch der Gehalt an MahlkSrperabrieb in der Suspension bzw. die 
Abgabe von Idslichen Stoffen aus den Mahikorpem (z. B. lonen aus Glaskdrpem) auf ein M inim u m reduziert 
bzw. vollstandig vermieden werden kann. 

In einem Verdunnungs-Schritt wird die erhaltene Pigmentpraparation in an sich bekannter Weise in Wasser 
gegebenenfalls mit den resdichen Dispergiermittelmengen und gegebenenfalls weiteren Zusatzen eingemischt 
und homogenisiert, sowie auf die gewiinschte Pigmentendkonzentration bzw. Farbstarke der Preparation bzw. 
Drucktinte eingestellt Hierbei kann gegebenenfalls noch ein Teii des Dispergiermittels zugesetzt werden, um 
beispielsweise eine Reagglomeration f einer Pigmentpartikel in der Verdunnung zu vermeiden. 

Von besonderem Vorteil ist ein Verfahren zur Herstellung der Pigmentpraparationen, indem im Mahlschritt 
zur Herstellung des Pigmentkonzentrates fur die Stabilisierung ausreichend Dispergiermittel zur Verfugung 
gestellt wird. Im AnschluB daran oder nach Verdunnung mit Wasser wird in Ldsung befindlich^, nicht am 
Pigment adsorbiertes Dispergiermittel und/oder uberschussige oberflacbenaktive Mittel vorzugsweise entfemt 
und anschlieBend die gewunschte Pigmentpraparation durch Zugabe der restlichen Anteile der Pigmentprapara- 
tion eingestellt- 

Ein Verfahren zur Entfemung von in Losung befindlichen Dispergiermitteln ist beispielsweise die Zentrifuga- 
tion der Suspension und anschlieBendes Abdekantieren des Uberstandes. 

Femer konnen andere Additive wie z, B. Polyurethan- oder Acrylpolymere zugesetzt werden, um gegebenen- 
falls die Wasserechtheit weiter zu verbessem. Diese konnen sowohl wasser-loslicher als auch wasser-emuigier- 
barer Art sein, oder in einer der in d) enthaltenen Komponenten losiich sein. 

In einer bevorzugten Verfahrensweise erfolgt die Mischung und Homogenisierung der Pigmentpraparationen 
unter Verwendung eines Strahldispergators oder Hochdruckhomogenisators. um die Entstehung von Schaum zu 
unterbinden und mdgliche Reagglomeration zu vermeiden. 
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Mit der Einstellung der gewunschten Pigmentpraparationen erfolgt auch die Einstellung auf die gewiinschte 
Viskositat, Farbstarke, Farbton, Dichte und Oberflachenspannung der Tinte. 

Vor Gebrauch der Pigmentpraparationen als Drucktinten werden die Tmten gegebenenfaUs fein-filtriert 
beispielsweise nuttels 1 bis 5 jira Merabran- oder GlasfiltenL 

Im allgemeinen werden die physikalischen Tinteneigenschaften auf die Verwendung in iiblichen Tintenstrahl- 
i^ruckem eingestelit, wobei die Oberflachenspannung zwischen 20 und 70 mN/m und die Viskositat kleiner als 
20 niPa - s, vorzugsweise 0^ bis 10 mPa • s betragen sollte. 

Die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen liefem, als Drucktinten im Ink-Jet-Druck verwendet, Drucke 
mit ausgezeichneter Lichtechtheit und besitzen dariiber hinaus folgende Vorteile: hervorragende Dispersions- 
und Lagerstabihtat in einem weiten Temperaturbereich; gute Druckbarkeit; hohe Wasser- und Migrationsecht-- 
u auf unterschiedlichen Substraten z. B. auf hokfreiera Papier, mittl Papierqualitat, geleimtem und 

bescmchtetem Papier, polymeren Filme, Transparentfolien fur Overhead-Projektion; sie sind geeignet fur den 
Mehrfarbendnick, auch bei Verwendung zusammen mit Farbstoff-Tinten oder anderen pigmentierten Tinten. 
ErSd'^J b^Ji^iSlS^^ ^"^^"^ Beispielen eriautert, wobei diese jedoch keine Einschrankung der 

Beispiel 1 

Herstellung eines Dispergiermittels der Komponente c) unter Verwendung eines Diisocyanates und 

anschlieBender Sekundarreaktion 

216,43 g (0,089 Hydroxylaquivalente) Polyether (Starter: Butyldiglykol, 100 Gew.-% Ethylenoxid, bezogen auf 
den Alkylenoxidgehalt, HydroxylzaW 23 mg KOH/g) wurden in einem Dreihalskolben mit mechanischer Ruh- 
rung und Innenthermometer vorgelegt und 3h bei 120°C und einem Druck von lOmbar entwasserL Die 
Temperatur wurde auf SO^C gesenkt, 33,78 g (0388 Isocyanataquivalente) 2,4-ToIuylendiisocyanat zugesetzt und 
^ 1 ^^^K?^ rl^ titnmetnsch em Isocyanatgehalt von 5,4% bestimmt wird. Man gab 3,96 g (0^044 Hydroxylaqui- 
vaientej N N-Dimethylethanolamin zu und ruhrte nach, bis kein Isocyanat mehr nachweisbar war. Nacfa Zugabe 
von 380 ml Wasser wurde auf Raumtemperatur abgekuhlt und nachgerOhrt, bis eine klare L5sung entstanden isL 
die ais Dispergiennittel verwendet wurde. 

Beispiel 2 

Herstellung eines Dispergiermittels der Komponente c) unter Verwendung eines Diisocyanates und 

anschlieBender Sekundarreaktion 

16232 g (0,067 Hydroxylaquivalente) des Polyethers aus Beispiel 1 und 50,0 g (0,022 Hydroxylaquivalente) 
ernes zweiten Polyethers (Starter; Butyldiglykol 15Gew,-% Propyienoxid 85Gew..% Ethyleno^dd, ieweils 
bezogen auf den AJMenoxidgehalt Hydroxylzahl 25 mg KOH/g) wurden m einem Dreihalskolben mit mechani- 
scher RQhrung und Innenthermometer vorgelegt und 3 h bei 120°C und einem Druck von 10 mbar entwassert 
A Z^?^^""^ wurde auf SO^C gesenkt, 33,78 g (0^88 Isocyanataquivalente) 2,4-ToluyIendiisocyanat (Desmo- 
i w ^^1^^ ^ zugesetzt und nachgeruhrt, bis titrimetrisch em Isocyanatgehalt von 5,4% bestimmt 
wurde. Man gab 336 g (0,044 Hydroxylaquivalente) N,N-Dimeth3iethanolamin zu und ruhrt nach, bis kein 
isocyanat mehr nachweisbar war. Nach Zugabe von 375 ml Wasser wurde auf Raumtemperatur abgekiailt und 
nachgeruhrt, bis eme klare Losung entstanden war, die als Dispergiennittel verwendet wurde. 

Beispiel 3 

Herstellung eines anionisch modifizierten Dispergiermittels der Komponente c) unter Verwendung eines 

Polyisocyanates 

292,17 g (0,12 Hydroxylaquivalente) Polyether aus Beispiel 1 wurden in einem Dreihalskolben mit mechani- 
scher Ruhrung und Innenthermometer vorgelegt und 3 h bei 120°C und einem Druck von 10 mbar entwassert 
Die Temperatur wurde auf lOO^C gesenkt, und 111,7 g (0,18 Isocyanataquivalente) eines polyfunktionellen 
Isocyanates (Desmodur IL®„ Fa. Bayer AG, 51% in Butylacetat, Funktionalitat ca. 33 Isocyanatgehalt 15,7%, 
bezogen auf FeststofQ zugegeben und 3 h nachgeruhrt Wahrend dieser Zeit wurde das Losungsmittel bei einem 
Druck von 10 mbar abdestilUert AnschlieBend wurde auf 50°C gekuhit, eine Mischung aus 32;2 g (0,06 Amina- 
quivalente) N-Methyltaurinnatriumsalz (30o/oig in Wasser geldst) und 586 g Wasser zugegeben und nachgerOhrt 
bis eme kJare Losung entstanden war, die als Dispergiennittel verwendet wurde. 

Beispiele 4 bis 7 

Herstellung erfindungsgemaBer Pigmentpraparationen (Teile = Gewichtsteile, Prozente = Gewichtsprozente) 

Beispiel 4 

43,7 Teile deionisiertes Wasser wurden vorgelegt und 
28,1 Teile der 40%igen waBrigen Losung des Polyisocyanat-Additionsproduktes, hergestelh nach Beispiel 1, 
unter Ruhren bei Raumtemperatur vollstandig darin gelost AnschlieBend wurden 
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28,1 Teile des FarbruBes CI. Pigment Black 7 (Spezial Schwarza 6, Hersteller Degussa AG, Hanau) eingetragen 
und inittels eines Dissolvers homogenisiert. Hierbei wurde der pH-Wert der Suspension mittels verdunnter 
Natronlauge auf 8,0 eingestellt und im AnschluB die Suspension in einer diskontinuieriich betriebenen 1 1-Ruhr- 
werkskugelrauhle (Fabrikat Sussmeyer, Brussel) eingebrachL Es erfolgte eine Mahlung mit bleifreien Glasperien 
(Durchraesser 0,3 bis 0,4 nrun) unter Kiihlung fiber eine Dauer von 3 Stunden- 5 
Der pH-Wert der Suspension beu-ug nach Mahlung 5,1. Das so erhaltene waBrige Pigmentkonzentrat wurde mit 
0,i Teilen eines Konservierungsmittels (BenzisothiazoIin-3-on) sowie deionisiertem Wasser auf eine Pigment- 
konzentration von 20 Gew eingestellL 

Die Pigmentpraparation besitzt eine ausgezeichnete FlieBfahigkeit und eine einwandfreie Suspensionsstabili- 
tat bei Lagenmg fiber 3 Monate bei Raumtemperatur und 50* C WaBrige Verdunnungen dieser Praparation bis lo 
zu einer Pigmentkonzentration von 2% sind ebenfalls stabiL 

Die Zusammensetzung kannTabelle 1 entnommen werdea 



Beispiel 5 

Nach dem gleichen Verf ahren wie in Beispiel 4 beschrieben, jedoch unter Verwendung der 40%igen waBrigen 
L5sung des Polyisocyanat-Additionsproduktes gemaB Beispiel 2 wurde eine schwarze Pigmentpraparation 
hergestellt mit ebenfalls ausgezeichneten Stabilitats- und nieBeigenschaf ten. 

Die Zusammensetzung kann Tabelle 1 entnommen werden. 

Beispiel 6 



15 



20 



19,4 Teile deionisiertes Wasser wurden vorgelegt und 19,5 Teile der 40%igen waBrigen L5sung des Polyiso- 
cyanat-Additionsproduktes hergestellt nach Beispiel 1 unter Ruhren bei Raumtemperatur voUstandig gelost. 
AnschlieBend wurden 61,0 Teile des PreBkuchens von Color Index Pigment Rot 122 mit einem Trockengehalt 25 
von 313% eingetragen, mittels eines Dissolvers vorzerkleinert und homogenisiert Hierbei wurde der pH-Wert 
der Suspension mittels verdunnter Natronlauge auf 8,0 gestellt Im AnschluB erfolgte die Mahlung der Suspen- 
sion wie in Beispiel 4 beschrieben. 

Im AnschluB daran wurde die Mahlsuspension mit deionisiertem Wasser auf eine Pigmentkonzentration von 
5% verdunnt und auf einer Laborzentrifuge (Fabrikat der Fa. Sigma) bei einer Drehzahl von 20.000/1 Minute 30 
fiber eine Zeit von 8 Stunden zentrifugiert Der weitgehend klare Oberstand wurde abdekantiert Das so 
erhaltene Konzentrat wurde mit deionisienem Wasser auf einen Feststoffgehalt von 20% eingestellt und wie in 
Beispiel 4 beschrieben konserviert Die IHgmentpraparation besitzt eine ausreichende FlieBfahigkeit und ein- 
wand&eie Suspensionsstabilitat. Die Zusammensetzung kann Tabelle 1 entnommen werden. 



Beispiel 7 



35 



Nach dem gleichen Verfahren wie in Beispiel 6 beschrieben, jedoch ohne den Schritt der Verdunnung und 
Zentrifugation, sowie unter Verwendung der 40%igen waBrigen Losung des Polyisocyanat-Additionsprodukt 
gemaB Beispiel 3, wird eine Magenta-Pigmentpraparation hergestellt mit ebenfalls ausgezeichneten Stabilitats- 40 
und FlieBeigenschaften. Die Zusammensetzung kaim Tabelle 1 entnommen werden. 
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Tabelle 1 



Beispiel 


4 


5 


6 


7 


Deiomsiertes Wasser 


60,5 


57.9 


59,9 


53,5 


Polyisocyanat-Additioiisprodukt 
(40%ig) gcmaB Bsp. 1 


19,7 




20 




Folyisocyanat-Additionsprodukt 
(40%ig) gemaB Bsp. 2 




21 






Polyisocyaaat-Additionsprodukt 

^Ol^j gClUm> X3Sp. J 








23,2 


CI. Pigment Black 7 


19,7 


21 






C-I. Pigment Rot 122 






20 


23^ 


Konservierungsmittei 


0,1 


0,1 


0.1 


0,1 


pH-Wert 


5,1 


5,8 


S 


7,9 


max. Teilchengrdfie (nm)* 


<0,2 


<0,2 


<0,2 


<oa 



*) Bestimmt aus der Partikelgro&mverteilmig (Gewichtsmittel) 

MeBapparatun Scheibenzentrifuge Typ DCP® 1000 der Fa. Brookhavea 



Anwendimgsbeispieie 
Bei5piele8bisll 

Die Figmentpraparationen gemaB den Beispielen 4 bis 7 wurden zur Verwendung als Drucktinten fur den 
Ink-Jet-Druck auf eine Pigmentkonzentration von jeweils 4 Gew.-% unter Einsatz von deionisiertem Wasser 
sowie mit organischen Losungsmitteln. Die Zusammensetzung der als Drucktinten zu verwendenden Pigment- 
praparationen wurden jeweils so gewahlt, daB die Viskositat der Drucktinten in einem Bereich von 3 bis 5 mPa • s 
uegt. 

Die Herstellung erfolgte ausgehend von den Pigmentpraparadonen der Beispiele 4 bis 7 durch Mischen und 
Ruhren der erforderlichen Menge an Wasser sowie sonstigen Zusatzen wie organische Losiingsmittel in einem 
Olasbehalter. Im AnschluG erfolgte eine Uitraschallhombehandlung fiber 1 Minute und die Zugabe von Konser- 
^erungsmiUel und gegebenenfalls pH-Einstellung raitteis verdiinnter NaOH. Die Zusammensetzung der als 
Drucktmten verwendeten Pigmentpraparationen geht aus Tabelle 2 hervor. 

Diese Pigmentpraparationen wurden vor dem Drucken durch ein 1^ iim Filter filtriert, um gegebenenfalls 
vorhandenen Mahlgutabrieb und Grobanteil aus der Suspension zu entf emen. 



10 



DE 196 36 382 Al 

Tabelle2 

Zusammensetzung und Eigenschaften der als Drucktinten verwendeten Praparationen (Angaben in Gew.- 

bezogen auf die Praparation) 



Beisniel 




g 


9 


in 


1 1 
1 1 






70 1 


71 4 


70 4 


9 


Polveth vl en pI vicnl 

(Mol-Gew. 400g/mol) 




4 


4 




*r 


2-Pyirolidon 


(%) 


3^ 




3,9 


3,9 


Isopropanol 


(%) 


1^ 


1,5 






PigmentkonzentzBt aus Bsp. 4 


(%) 


20,3 








Pigmen&onzentrat aus Bsp. 5 


(%) 




19 






Pigmentkonzeolrat aus Bsp. 6 


(%) 






20 




Irxjgi 1 1 cniKOIIZPHu. al. SUS JDSp. / 










1*7 O 

i7;2 


Konservienmgsmittel 


(%) 




0,2 


o;i 


0,2 


pH-Wert 




6^ 


6,7 


7,5 


7,3 


Qberflachcnspannnng 


(mN/m) 


>25 


>25 


>25 


>25 


mittL TeilchengroBe 
(Schcibenzentriiuge) 


Gun) 


<0^ 


<0,2 




<o;2 1 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



Eigenschaften der als Drucktinten vervendeten Hgmentpraparationen der Beispiele 8 bis 1 1 

Die Drucktinten nach Beispielen 8 bis 11 besitzen eine ausgezeichnete SuspensionsstabHitat nach Lagening 
bei Raumtemperatur und 50^ C uber eine Dauer von 3 Monaten. Flockulation oder Reaggregation der Pigment- as 
teilchen wurde nicht beobachtet, die Viskositat der Drucktinten ist unveranderL 

Die Drucktinten lieBen sich mil handelsublichen Tintenstrahldruckem einwandh-ei dnicken^ Sie ergaben klare 
Druckbilder mit hoher Farbstarke, gutem Kontrast und hoher Lichtechtheit. 

Zur Oberprufung der Wasserechtheit wurden Drucke auf einem handelsublichen Tmtenstrahldnicker der Fa. 
Hewlett Packard (HP Desjet® 1600C) unter Verwendung der Schwarzkatusche in Form einer Balkengraphik auf 50 
Normalpapier (AGFA 701® der Fa. Agfa-Gaevert) erstellt 

Die Wasserechtheit wurde mittels eines Tests bestimmt, gemaB dem exn Wassertropfen in unterschiedlichen 
Zeitfibstanden nach Erstellung eines Ausdruckes uber das erstellte Druckbild ablief, wobei die dabei vom Wasser 
mitgenommene Farbmitteimenge als MaB fur die Wasserechtheit diente. 

Die mit den Drucktinten der Beispiele 8 bis 11 erstellten Druckbilder zeigten alle eine ausgezeichnete 55 
Wassereditheit Gleichsam gut ist die Echtheit der Drucke gegenuber Textmarkem. 

Patentanspruche 

1 . Pigmentpraparationen, enthaltend 60 

a) 0,1 bis 70 Gew.-% Pigment, 

b) 10 bis 99 Gew.-% Wasser, jeweils bezogen auf die Praparation, 

c) 0,1 bis 100Gew.-%, bezogen auf eingesetztes Pigment der Komponente a), eines wasserloslichen, 
hydrophile Polyetherketten aufweisendes Polyisocyanat-Additionsprodukt mit einem Gehalt an Iso- 
cyanatgruppen von maximal l,OGew.-% und einen Gehalt an uber monofunktioneile Alkohole B) 65 
eingebautea innerhalb von Polyetherketten angeordneten Ethylenoxideinheiten (MoUGew. = 

44 g/mol) von 30 bis 95 Gew.-^Vo und einen Anteil an ionischen Gruppen von 0 bis 200 Miliiaquiva- 
lenten/100 g Polyisocyanat-Additionsprodukt, die durch Umsetzung von 
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A) einer Polyisocyanat-Komponente, einer (mittleren) NCO-Funktionalitat von 1,7 bis 6 und einem 
NCO-Gehalt von 5 bis 65 Gew.-% 

mit mindestens einer der folgenden Komponenten 

B) 5 bis 100 Aquiva!ent-*>/o, bezogen auf die Isocyanatgruppen von AX einer einwertigen Alkohol- 
komponente, bestehend aus mindestens einem einwertigen Polyetheralkohol des Molekularge- 
wichtsbereiches 150 bis 10.000 g/mol rait einem Gehalt an Etbylenoxideinheiten von 40 bis 
99^ Gew.-%,der durch Alkoxylierung eines einwertigen Startermolekuls hergestellt worden ist, 

C) 0 bis 20 Aquivalent-%, bezogen auf die Isocyanatgruppen von A), einer einwertigen Kompo- 
nente, bestehend aus mindestens einer, von den Alkoholen der Gruppe B) verschiedenen primare 
Oder eine gegenuber Isocyanat reaktive Gruppe aufwelsenden Verbindung des Molekularge* 
wichtsbereiches 32 bis 5.000 g/moI, 

D) 0 bis 50 Aquivalent-%, bezogen auf die Isocyanatgruppen von A), einer Aminokomponente, 
bestehend aus mindestens einem tertiaren Amin des Molekulargewichtsbereiches 88 bis 250 g/mol 
mit einer gegenuber Isocyanatgruppen im Sinne der NCO-Additionsreaktion reaktionsfahigen 
Gruppe 

und 

E) 0 bis 20 Aquiyalent-%, bezogen auf die Isocyanatgruppen von AX an im Sinne der NCO-Addi- 
tionsreaktion mindestens difunktionellen Aufbaukomponenten des Molekulargewichtsbereiches 
32 bis 3.000 g/mol 

unter EinhaJtung einer NCO-KennzahJ von 100 bis 600 imter Urethan- und gegebenenfalls Hamstoff- 
bildung hergestellt worden sind, wobei gegebenenfalls im OberschuB vorliegende NCO-Gruppen 
durch gleichzeitig oder anschlieBend erfolgende Sekundarreaktionen bis auf einen Restgehalt von 
maximal 1,0 Gew.-% abreagiert sind. 

2. Pigmentpraparation gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Polyisocyanat-Additionspro- 
dukt unter Einhaltung einer NCO-Kennzahl von 100 bis 130 durch Umsetzung von 

A) einer Pol^asocyanat-Komponente einer mittleren NCO-Funktionalitat von 3,0 bis 6 und einem 
NCO-Gehalt von 7 bis 30 Gew.-%, bestehend aus Isocyanuratgruppen aufwelsenden Modifizierungs- 
produkten von 2,4-Diisocyanatotoluol oder dessen Gemische mit bis zu 35 Gew.-%, bezogen auf das 
Gremisch, an 2,4-DiisocyanatotoIuol, 

mit 

B) 50 bis 90 Aquivalent-%, bezogen auf die Komponente AX einer Alkoholkomponente der unter B) in 
Anspruch 1 ^enannten Art, 

C) 0 bis 20 AquivaIent-%, bezogen auf die Isocyanatgruppen von AX einer einwertigen gegenuber 
Isocyanat reaktiven Gruppen aufwelsenden Verbindung des Molekulargewichtsbereidbes 32 bis 
5.000 g/mol, die zusatzUch ionische Gruppen enthalt, 

und 

D) 10 bis 50 Aquivalent-%, bezogen auf die Komponente AX einer Aminkomponente der unter D) in 
Al genannten Art 

unter Urethanbildung und gegebenenfalls gleichzeitig oder im AnschluB an die Urethanbiidung durchge- 
fuhrte Sekundarreaktionen zur Verminderung von gegebenenfalls vorliegenden uberschus^gen NCO- 
Gruppen bis auf einen Restgehalt von maximal l,OG^w--% hergestellt worden ist, wobei die Art und 
MengenverhaJtnisse der Ausgangskomponenten so gewahlt werden, daB das Umsetzungsprodukt 40 bis 
75 Gew.-% an uber die Komponente B) eingebauten Etbylenoxideinheiten aufweist 

3. Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 1, dadurch gekeimzeichnet, daB das Polyisocyanat-Additionspro- 
dukt der Komponente C) unter Einhaltung einer NCO-Kennzahl von 131 bis 600 durch Umsetzung von 

A) einer Polyisocyanat-Komponente mit einer mittleren NCO-Fimktionalitat von 1,7 bis 2,5 und einem 
NCO-Gehalt von 30 bis 65 Gew.-%, bestehend aus mindestens einem Isocyanurat aus der folgenden 
Gruppe: 2,4-DiisocyanatotoluoI, 2,6-DiisocyanatotoluoL 4,4'-Diisocyanatodipfaenylmethan, 2,4'-Diiso- 
cyanatodiphenylmethan 

mit 

B) 5 bis 50 AquivaIent-%, bezogen auf die Komponente AX einer Alkoholkomponente der unter B) in 
Al genannten Art, 

C) 0 bis 10 Aquivalent-%, bezogen auf die Isocyanatgruppen von AX einer einwertigen gegenuber 
Isocyanat reaktiven Gruppen aufweisenden Verbindung des Molekulargewichtsbereiches 32 bis 

5.000 g/mol, die zusatziich ionische Gruppen enthalt, 

und 

D) O bis 20 Aquivaient-%, bezogen auf die Komponente AX einer Aminkomponente der unter D) in Al 
genannten Art 

unter Urethanbildung und gegebenenfalls gleichzeitig oder im AnschluB an die Urethanbildung durchge- 
fuhrte Sekundarreaktionen zur Verminderung von gegebenenfalls vorliegenden uberschussigen NCO- 
Gruppen bis auf einen Restgehalt von maximal 1,0 Gew.-9i^ hergesteUt worden ist, wobei die Art und 
Mengenverhaltnisse der Ausgangskomponenten so gewahlt werden, daB das Umsetzungsprodukt 40 bis 
75 Gew.-% an tiber die Komponente B) eingebauten Etbylenoxideinheiten aufweist. 

4. Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Polyisocyanat-Additionspro- 
dukt der Komponente c) einen Gehalt von 10 bis 50 Milliaquivalenten ionischer Gruppen pro 100 g der 
Komponente c) enthalt. 

5. Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 1, enthaltend 

a) 1 bis 20, insbesondere 1 bis 10 Gew.-% Pigment, 
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b) 10 bis 98 Gew.-% Wasser, jeweils bezogen auf die Pigmentpraparation, 

c) 0,1 bis 100, vorzugsweise 0,5 bis 60 Gew.-%, bezogen auf eingesetztes Pigment der Komponente a), 
des Poiyisocyanat-Additionsproduktes, und 

d) mindestens ein organisches Losungsmittel aus der Gruppe: 

aliphatische Ci — C4-AlkohoIe, wie Methanol, Ethanol, Isopropanol, n-Propanol, n-Butanol, Isobutanol 5 
Oder tert-Butanol, aliphatische Ketone, wie Aceton, M ethyl ethylketon, Methylisobutylketon oder Dia- 
cetonalkohoi, Polyole wie Ethylenglykol, Propylenglykol, Butylenglykol Diethylenglykoi, Trethylen- 
glykol, Polyethylenglykol rait einera mittleren Molgewicht von 100 bis 4000, vorzugsweise 400 bis 
I500g/mol oder Glycerin, Monohydroxyether, vorzugsweise Monohydroxyalkyiether, besonders be- 
vorzugt Mono-Ci — CW-alkylglykolether wie Ethylenglykoimonoalkyi-, -monomethyl-, -diethylenglykoi- lo 
monomethylether oder Diethylenglykolmonoethylether, Diethyienglykolmonobutylether. Triethylen- 
glykolmonomethylether oder monoethylether femer 2-PyrroUdon, N-Methyl-2-pyrroHdon, N-Ethyl- 
pyrrolidon, N-Vinyl-pyrrolidon, l^^Dinaethyl-imidazolidon, Dimethylacetamid sowie Dimethylforma- 
niid 

6. Verwendung der Pigmentpraparationen gemaB Anspnich 1 als Dnicktinte fur den Ink-Jet-Druck. 15 
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